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 Tato bakalářská práce se zabývá možnostmi přípravy tobermoritu. Tobermorit je minerál, 
který díky svému složení a vlastnostem tvoří nedílnou složku v dnes stále více využívaném 
stavebním materiálu pórobetonu. Uplatnění dále nachází i na poli vědy a výzkumu jako 
potencionální měnič iontů. Problémem při zkoumání a zlepšování vlastností tobermoritu 
může být už samotná syntéza čistého minerálu. Tobermorit jako takový krystalizuje při 
hydrotermální reakci v systému CaO-SiO2-H2O, a to společně s dalšími minerály, patřícími  
do skupiny vápenatých hydrosilikátů. Tato práce zkoumá především vliv volby výchozích 
surovin a jejich zpracování před samotným hydrotermálním procesem. Dalšími studovanými 
variabilními faktory jsou podmínky hydrotermálních procesů a jejich vliv na výsledné 
produkty hydrotermálních reakcí. Charakteristika fázového složení připravených vzorků byla 





 The bachelor thesis deals with options of preparation of tobermorite. Tobermorite is a 
mineral, which, thanks to its composition and properties, is an important phase in aerated 
concrete. On the field of science and research, an attention has been drawn on tobermorite as 
an ion ex-changer. Synthesis of a pure mineral can cause problems with testing and improving 
its properties. Tobermorite crystallizes together with other calcium silicate hydrates from 
system CaO-SiO2-H2O during a hydrothermal reaction. This thesis mainly focuses on 
influence of choosing starting materials and their treatment before the hydrothermal synthesis. 
Other influences which are studied are conditions of hydrothermal processes and their 
influence on final products of hydrothermal synthesis. Phase composition of prepared samples 
was characterized by XRD and TG-DTA. As an additional analyze was used scanning 
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 Minerál tobermorit je jedním z nejdůležitějších zástupců skupiny vápenatých hydrosilikátů. 
V přírodě ho můžeme v menším měřítku nalézt téměř po celém světě, avšak pro průmyslové  
a výzkumné účely je pro nás důležitý především ten průmyslově nebo laboratorně připravený. 
 Z průmyslového hlediska je důležitý především ve stále se rozvijícím nepostradatelném 
odvětví - stavebnictví. Tvoří hlavní krystalickou složku autoklávovaného pórobetonu, je 
nositelem pevnosti tohoto lehčeného stavebního materiálu, který je díky výborným tepelně 
izolačním vlastnostem, dobré opracovatelnosti a snadné manipulaci na trhu se stavebninami 
stále žádanějším materiálem. Pórobeton je díky těmto charakteristikám vhodným materiálem 
pro nízkoenergetické stavby a v dnešní době plné hledání ekologicky nejvýhodnějších řešení 
má jistě velkou budoucnost. 
 Ani z vědeckého pohledu není tobermorit nezajímavý. Při hydrataci cementových směsí je 
hlavní pojivová složka označována jako C-S-H gel, přičemž typ I je označován jako fáze 
podobná tobermoritu. Díky znalostem o struktuře a chování krystalického tobermoritu 
můžeme lépe charakterizovat průběh hydratace a strukturu hydratačních produktů cementu, 
který je bezpochyby stále nejdůležitějším anorganickým pojivem. Jednou z dalších vlastností 
tohoto už tak poměrně dosti zajímavého minerálu je jeho vrstevnatá struktura.  
Díky možnosti substituce části křemičitých iontů tvořících hlavní řetězec kationty hliníku  
či železa, vykazuje takto upravený substituovaný tobermorit schopnost vázat některé ionty  
do svých mezivrstev a lze jej tedy využívat jako měniče kationtů.  Využitelnost této vlastnosti 
a další nové možnosti jak substituce křemíkových iontů tvořících řetězec, tak i vápenatých 
iontů v mezivrstvách, je otázkou dalších výzkumů. 
 Tato bakalářská práce se zabývá především problematikou laboratorní syntézy tobermoritu 
za hydrotermálních podmínek, a to z klasických i substituovaných prekurzorů.  




2 TEORETICKÁ ČÁST 
2.1. Vápenaté hydrosilikáty  
 Vápenaté hydrosilikáty, tedy sloučeniny vznikající v soustavě o složení CaO-SiO2-H2O, 
jsou minerály, které se vyskytují volně v přírodě, připravují se synteticky v laboratoři při 
hydrotermálních procesech nebo vznikají při tuhnutí cementu. Jedná se o velmi komplexní 
navzájem se prolínající systém, tvořící řadu meziproduktů a složek od amorfních  
až po krystalické fáze. Podle vnitřního strukturního uspořádání lze vápenaté hydrosilikáty 
rozdělit do čtyř skupin. [1] [2] 
 
Obrázek 1 
Systém CaO - SiO2 - H2O fází v rozmezí teplot 50 - 1000 °C. [3] 
2.1.1. Sloučeniny příbuzné wollastonitu 
 Do této skupiny patří několik minerálů podobných wollastonitu. Tento minerál krystalizuje 
v trojklonné krystalické mřížce a jeho chemický vzorec lze zapsat jako CaO∙SiO2 .Jedná se 
tedy o bezvodý vápenatý silikát, vznikající při teplotách okolo 800 °C. Lze připravit syntézou 
za vysokých teplot z výchozích látek o C/S poměru nižším než 1. Jeho chování se zvyšující se 
teplotou lze sledovat ve fázovém diagramu CaO-SiO2 zobrazeném na obrázku č. 2. Vytváří 
prizmatické krystaly se strukturou sestavenou z řetězců složených z aniontů SiO3
2-. Světlý 
šedo-bílý minerál je pojmenován po anglickém chemikovi Williamu H. Wollastonovi  
a v přírodě ho lze nalézt v metamorfovaných křemičitých horninách či vyvřelinách.[1] [4] [5] 
 Dalším minerálem je foshagit s chemickým složením 4CaO∙3SiO2∙H2O. Jedná se opticky 
aktivní, jemně vláknitý minerál s trojklonnou krystalickou mřížkou. V přírodě se nachází 
například v kontaktních vápencích v Crestmore (Kalifornie) a byl objeven v roce 1925. 
Synteticky jej lze připravit hydratací skla vhodného složení při 300 - 350 °C.  [1] [4] 
 Do této skupiny dále patří hillebrandit, minerál o složení 2CaO∙SiO2∙H2O. V přírodě  
se vyskytuje většinou společně s wollastonitem ve formě bílých bezbarvých kosočtverečných 
krystalů. Jeho syntéza je poměrně obtížná, lze jej připravit v autoklávu ze směsi vápna  




 Nejdůležitějším z této skupiny je minerál xonotlit. Jedná o bílý až narůžovělý vláknitý 
minerál s jednoklonnou strukturní mřížkou o složení 5CaO∙5SiO2∙H2O. Své jméno získal 
podle lokality, kde byl poprvé objeven, a to na místě Tetela de Xonotla v Mexiku. Synteticky 
jej lze připravit hydrotermálně v rozmezí teplot 165 - 390 °C z oxidu vápenatého a oxidu 
křemičitého v molárním poměru CaO a SiO2 okolo 1. Jeho vznik probíhá přes metastabilní 
složky C-S-H  (I), C-S-H (II) a přes minerál tobermorit. Podrobnější reakce bude uvedena v 
další kapitole. [1] [6] 
 
Obrázek 2 
Fázový diagram soustavy CaO-SiO2 [5] 
2.1.2. Skupina gyrolitu 
 Do této skupiny řadíme látky s hexagonálními nebo pseudohexagonálními krystaly. Gyrolit 
je minerál s poněkud složitější strukturou a složením NaCa16Si23AlO60(OH)8∙64(H2O) 
krystalizující v jednoklonné mřížce a vyskytující se jako bílý, bezbarvý či hnědý minerál. 
Jeho název je odvozen od řeckého slova „guros“, což v překladu znamená kruh. Jak tedy 
název napovídá, můžeme ho v přírodě nalézt ve formě kulovitých agregátů. Synteticky lze 
připravit taktéž za hydrotermálních podmínek v rozmezí teplot 120 - 200 °C a poměru 
CaO/SiO2 = 0,5 - 0,66. [1] [6] 
 Dalším minerálem patřícím do této skupiny je truscottit, bílý minerál s trojklonnou 
krystalickou mřížkou a složením Ca12Mn
2+
2Si24O58(OH)8∙2(H2O), pojmenovaný po anglickém 




 Významnější je sloučenina připravená hydrotermálně v teplotním rozmezí 200 - 800 °C  
ze směsi silikagelu a hydroxidu vápenatého. Tato takzvaná Z-fáze, o složení 
9CaO∙6SiO2∙H2O, vzniká jako metastabilní složka při syntéze gyrolitu [7]: 
gyrolitfázeZIHSCgelHSCOnHSiOOHCa  )()( 222   (1) 
2.1.3. Skupina tobermoritu 
 Minerály této skupiny patří také mezi vápenaté hydrosilikáty, vznikající  
při hydrotermálních procesech jak v přírodě, tak synteticky v laboratoři. Jsou však výjimečné 
svou strukturou, která je podobná struktuře C-S-H fází vznikajících při hydratačních 
procesech Portlandského cementu. Tyto minerály mají široké využití, které bude popsáno  
v další kapitole [8] 
 Do této skupiny patří řada sloučenin, vyznačujících se krystalickou až téměř amorfní 
strukturou. Přísluší sem minerály obecného složení 5CaO∙6SiO2∙xH2O. Předpokládá  
se existence celkem pěti hydratačních stupňů, které lze odlišit na základě reflexe 
rentgenového svazku od spodové plochy krystalu. Z těchto pěti jsou pouze tři významné  
a detailněji prozkoumané. Jsou to 9 Å- tobermorit obsahující nejméně vázané vody,  
11 Å - tobermorit a 14 Å - tobermorit. Do této skupiny dále patří i nedokonale krystalické 
složky v podobě C-S-H fází a skoro až amorfní tobermoritický gel. Přesné členění této 
skupiny společně se vzhledem minerálů v elektronovém mikroskopu je uvedeno v následující 
tabulce č. 1. 
Tabulka 1 








14 Å - tobermorit 5CaO∙6SiO2∙9H2O 
Ploché lístky nebo laťky, 
vzácně vlákna 
11,3 Å - tobermorit 5CaO∙6SiO2∙5H2O 
tobermoritické  9,3 Å - tobermorit 5CaO∙6SiO2∙2H2O 
složky 12,6 Å - tobermorit neznámé - 
  10 Å - tobermorit neznámé - 
Nedokonale C-S-H (I) C/S = 1,5 Zkroucené lístky (fólie), 
vlákna krystalické složky C-S-H (II) C/S = 1,5 
Téměr amorfní Tobermoritický 
C/S 
pravděpodobně  Nepravidelné lístky, fólie, 






 Krystalický minerál tobermorit získal své jméno po místě, kde byl poprvé nalezen, a to 
Tobermory ve Skotsku. Všechny tři analogy krystalizují v orthorombické krystalové mřížce, 
jsou bílé popřípadě lehce narůžovělé. První strukturní model navrhli Megaw a Kelsey v roce 
1956. Zatím poslední návrh struktury z roku 2005 předpokládá, že základní struktura je 
formována vrstvou atomů vápníku s koordinačním číslem sedm. K této vrstvě se podélně 
vážou křemičitanové tetraedry. Jednotlivé vrstvy jsou v závislosti na stupni hydratace  
a složení mezivrstvy vázány kationty vyskytujícími se v mezivrstvě nebo mohou být vázány 
přímo křemičitanovým řetězcem. Meziprostor může být vyplněn různými kationty nebo 
molekulami vody. Na následujícím obrázku č. 2 je graficky prezentována struktura 
tobermoritu, tmavé tetraedry jsou tvořeny křemičitanovým řetězcem, zatímco světložluté 
oktaedry představují vrstvu kationtů vápníku. [4] [10] 
 
Obrázek 3 
Kompletní struktura tobermoritu [8] 
 Fáze C-S-H (I) a (II) jsou nedokonale krystalicky vyvinuté složky s defektní strukturou. 
Byly poprvé blíže prozkoumány Le Chatelierem v roce 1887.  Fáze C-S-H (I) lze  
od tobermoritu odlišit rentgenometricky či pomocí DTA analýzy. Vykazuje bazální difrakci  
v rozmezí 9 - 14 Å, v závislosti na molárním poměru C/S. Na DTA křivce vykazuje prudkou 
exotermní prodlevu v rozmezí teplot 800 - 850 °C. Tato fáze vzniká z roztoku hydroxidu 
vápenatého a koloidní kyseliny křemičité za zvýšených teplot. Může také vzniknout jako 
meziprodukt při syntéze gyrolitu. Fáze C-S-H (II) je ještě nedokonaleji krystalicky vyvinutá 
než fáze C-S-H (I). Rentgenografický záznam se podobá fázi C-S-H (I) s mírnými rozdíly. 
Lze ho získat hydratací C3S ve vodní suspenzi při teplotě 20 °C. [1] 
 Tobermoritický neboli hydrosilikátový gel je skoro amorfní fáze s vysokým molárním 
poměrem CaO/SiO2, někdy až nad hodnotu 2. V elektronovém mikroskopu lze zahlédnou 





2.1.3.1. 14 Å - tobermorit 
 14 Å - tobermorit, také známý pod názvem plombierit, je nejhydratovanější z fází 
tobermoritu o chemickém složení 5CaO∙6SiO2∙9H2O. Název plombierit byl poprvé použit  
v roce 1858 pro popis přírodního minerálu, pravděpodobně příslušného do skupiny 
vápenatých hydrosilikátů. Tento minerál se v přírodě nalézá v několika lokalitách, například  
v Crestmore v Kalifornii. Na základě chemické podobnosti tohoto téměř amorfního 
přírodního minerálu a krystalické fáze 14 Å - tobermoritu, je toto označení používáno pro obě 
fáze. 
 Tento vysoce hydratovaný minerál přechází při zahřátí na 80 - 100 °C v méně 
hydratovanou fázi 11 Å - tobermorit, popřípadě při zahřátí na 300 °C přechází po pár 
hodinách až na 9 Å - tobermorit. [11] 
 Jak už označení napovídá při XRD analýze je 14 Å - tobermorit v difraktogramu 
charakterizován výraznou reflexí 14 Å. Opticky je pravděpodobně velice podobný  
11 Å - tobermoritu, index lomu je poněkud nižší. Lze ho připravit ze směsi vápna a křemene 
dlouhodobou reakcí při 60 °C v prostředí nasyceném vodní párou. [1] 
2.1.3.2. 11 Å - tobermorit 
 11 Å - tobermorit o chemickém složení 5CaO∙6SiO2∙5H2O je nejdůležitější z této skupiny 
minerálů, a to z toho důvodu, že tvoří hlavní pojivovou fázi pórovitých betonů. Minerál lze, 
stejně jako další analogy tobermoritu, nalézt v přírodě i synteticky připravit hydrotermální 
reakcí ze směsi křemičitého písku a vápna v poměru reaktivních složek CaO/SiO2 kolem 
0,8 - 1. [1] 
 Minerál s bazální reflexí 11,3 Å krystalizuje v řadě morfologických tvarů krystalů. Lze 
pozorovat převážně destičkovité a lístkovité útvary, občas také protáhlé tyčinky a stébla  
s okrouhlým či ostrým, rovným nebo zahnutým zakončením, popřípadě se vyskytuje  
až v šupinkovité formě. Typickými jsou však už zmiňované destičkovité krystaly dlouhé 
několik mikrometrů a o tloušťce až 200 Å. Krystaly jsou opticky dvojosé s orthorombickou, 
popřípadě monoklinickou mřížkou.  [1] 
 Při zahřátí na teplotu kolem 300 °C dochází k dehydrataci a vzniku 9 Å – tobermoritu,  
a to v případě, že se jedná o takzvanou normální formu bohatou na vápník. Naopak,  
v případě na vápník chudé formy, nedochází při dehydrataci k přechodu na 9 Å - tobermorit, 
ale dojde pouze k dehydrataci. Tato forma se nazývá anomální. Rozdíly  
při dehydrataci jsou vysvětlovány přítomností vápenatých iontů v mezivrstvě u normální 
formy, které jsou schopny kompenzovat ztrátu vody vázané v mezivstrvě a díky tomu může 
dojít ke zmenšení mezivrstevné vzdálenosti vápenatých řetězců až na 9,3 Å. Při dalším 
zahřívání normální formy lze při 800 °C pozorovat tvorbu wollastonitu. [1] [10] 
2.1.3.3. 9 Å - tobermorit 
 Téměř bezvodý tobermorit s chemickým složením 5CaO∙6SiO2∙0-2H2O lze v přírodě 
nalézt poměrně vzácně, a to jako minerál s názvem Riversideit. Je to bílý krystal 
pojmenovaný po svém nalezišti v Riverside Co., Kalifornie a objevený v roce 1917. [4] 
 Jeho struktura není přesně určena, ale lze odvodit od 11 Å – tobermoritu, ze kterého lze 
také synteticky připravit při dehydrataci při 300 °C. Lze jej analyzovat XRD metodou, kde 






Tobermorit FOV 4mm, Norsko [4] 
2.1.4. Skupina jennitu 
 Tato skupina je reprezentována pouze dvěma minerály, a to jennitem a metajennitem. 
Složením se od sebe neodlišují, oba lze popsat vzorcem Ca9(Si6O18H2)(OH)8
.
6H2O. 
Metajennit je produktem dehydratace jennitu při 70 - 90 °C, kde jennite ztrácí čtyři molekuly 
vody. Oba krystalizují v trojklonné soustavě a jsou bílé.  
 Jennit je vzácný minerál, poprvé byl nalezen v Crestmore v Kalifornii. Jeho důležitost 
spočívá v podobnosti s fází C-S-H, která se tvoří při hydrataci Portlandského slínku. Svým 
složením a strukturou je velmi podobný tobermoritu a data naznačují, že struktury obou 
minerálů lze nalézt ve fázi C-S-H. Je možné ho připravit hydrotermální reakcí směsi CaO  
a SiO2 v poměru 1,5. Jeho struktura je tvořena řetězem vápenatých oktaedrů spojených 
hranami, ke kterým se podélně vážou křemičitanové řetězce. [12] 
2.1.5. Ostatní vápenaté hydrosilikátové složky 
 Do této skupiny patří minerály afwillit, dellait a α-C2S hydrát. 
 Afwillit byl nalezen v Jižní Americe, je bezbarvý či bílý s jednoklonnou krystalovou 
mřížkou o složení 3CaO∙2SiO2∙3H2O. Vzniká už při nízkých teplotách kolem 95 °C, stabilní 
fázi tvoří při teplotách 110 - 160 °C. Příprava je časově náročná a pozvolná. Lze připravit 
hydratací β-, resp. γ-C2S nebo směsi CaO s křemenem při teplotě 110 - 160 °C. [1] 
 Minerál dellait, někdy nazývaný také fáze Y, o složení 6CaO∙3SiO2∙H2O, dosud nebyl 
nalezen volně v přírodě. Je to čistě vysokoteplotní produkt, vzniká totiž v rozmezí teplot  
350 - 800 °C, a to ze směsi CaO a křemene. Dellait vytváří krátké, prizmatické krystaly  
a při zahřátí nad teplotu 640 °C dochází k dehydrataci za vzniku krystalicky neuspořádaného  
β - C2S. [1] 
 Posledním ze zástupců této skupiny je α-C2S hydrát, který se stejně jako dellait v přírodě 
nevyskytuje. Lze jej připravit poměrně snadno autoklávováním při teplotách 120 - 200 °C  




2.2. Využití tobermoritu 
 Z hlediska využití vlastností minerálu tobermoritu v praxi je nejvýznamnější jeho využití 
ve stavebnictví při výrobě autoklávovaných stavebních hmot, a to převážně při výrobě 
pórobetonu. Z hlediska možnosti jeho dalšího využití je taky nutné zmínit jeho vlastnosti jako 
měniče kationtů. [8] 
 Díky vrstevnaté struktuře podobné přírodním zeolitům či hlínám, má minerál schopnost 
měniče kationtů. Jako příklad můžeme uvést substituci kationtu Si4+  kationty Al3+ nebo Fe3+, 
popřípadě dvojice kationtů Al3+ + Na+. Právě takto dvojně substituovaný tobermorit vykazuje 
vysokou schopnost měniče kationtů a je vysoce selektivní k navázání kationtu Cs+.  
Díky těmto vlastnostem jej lze považovat za potencionálně vhodný materiál pro přípravu 
nových katalyzátorů nebo pro likvidaci nukleárního či nebezpečného odpadu. [13] 
2.2.1. Pórobeton 
 Pórobeton je stavební materiál řadící se díky své nízké objemové hmotnosti, nižší než 
2 000 kg∙m-3, mezi lehké stavební materiály. Nízké objemové hmotnosti je dosaženo 
makroporézní strukturou a dutinami přímo ve struktuře betonu. Tyto póry vznikají v důsledku 
chemické reakce plynotvorných nebo pěnotvorných látek. Díky výborným tepelně izolačním 
vlastnostem, objemové stálosti, dobré opracovatelnosti a širokým možnostem úpravy 
vlastností podle požadavků konstrukce je vhodným stavebním materiálem i pro náročné 
požadavky novodobých staveb. Dnes se pórobeton vyrábí prakticky pouze autoklávováním  
a je používán pro průmyslové, obytné i zemědělské výstavby, a to hlavně ve formě střešních  
a izolačních desek nebo tvárnic pro obvodový plášť. [14] [15] 
 Podle použitého pojiva lze obecně rozdělit pórobetony na plynobetony a plynosilikáty.  
Při výrobě plynosilikátů je použit cement jako pojivo, u plynobetonů má pojivo 
vápenopískovou povahu. Rozdělit lze pórobetony ale také podle vzhledu. Běžně se vyrábí bílý 
pórobeton, kde se jako plnivo používá křemičitý písek nebo šedý pórobeton, v němž funkci 
plniva zastává elektrárenský popílek. Šedý pórobeton tedy nabízí možnost ekologické 
likvidace tuhých zbytků po spalování fosilních paliv. I přesto je v České republice odběrateli 
upřednostňován spíše bílý, pískový pórobeton. [15] [16] 
2.2.1.1. Suroviny  
 Všechny vlastnosti i výsledný vzhled vyrobeného pórobetonu z velké části záleží  
na vstupních surovinách. Obecně se jedná o 4 základní druhy surovin a vodu. Mezi základní 
druhy surovin patří maltoviny, křemičité látky, plynotvorné látky a pomocné suroviny.  
 Jako hlavní maltovina je používáno pálené vápno s chemickým vzorcem CaO. Používá  
se čisté nehašené vápno, to umožňuje využít jeho hydratační teplo pro technologický proces. 
Důležité je také z hlediska hydrotermálních reakcí v autoklávu, kdy tvoří jednu z hlavních 
reaktivních složek důležitých při vzniku vápenatých hydrosilikátů. Vápno jako pojivová 
složka musí splňovat řadu požadavků, mezi nejdůležitější patří obsah celkového CaO, který 
musí být alespoň 90 % ve vyžíhaném stavu. Další přesné specifikace jakosti jsou uvedeny  
v technické normě. Další maltovinou je cement. Používá se cement na bázi portlandského 
slinku, a to především čistě portlandský cement CEM I s pevností v tlaku 42,5 MPa a vysokou 




 Křemičité suroviny fungující jako aktivní plnivo jsou zastoupeny, jak už bylo řečeno, 
převážně křemičitým pískem nebo elektrárenskými popílky. Tato složka se společně  
s páleným vápnem účastní hydrotermálních reakcí v autoklávu. Výhoda náhrady křemičitého 
písku za popílek je jeho vysoká reaktivita a díky jeho pórovité struktuře nižší objemová 
hmotnost připraveného pórobetonu. [14] 
 Jako plynotvorná látka je nejčastěji používán hliníkový prášek, popřípadě hliníková pasta. 
Při reakci hliníku s vodou v alkalickém prostředí se uvolňuje vodík, který je zodpovědný  
za vznik porézní struktury. Reakce probíhá následovně: [14] 
223222 3636)(32 HOHOAlCaOOHOHCaAl    (2) 
 Pomocné suroviny usnadňují technologický proces výroby nebo zlepšují vlastnosti 
výrobku. Jsou přidávány v malé míře a mohou se v různých závodech lišit. V největším 
množství je přidáván CaSO4 ve formě sádrovce, sádry či anhydritu. Funguje jako regulátor 
tuhnutí a zlepšuje výsledné pevnosti výrobků. Často je používán energetický sádrovec 
(energosádrovec), který vzniká při vysokoteplotním spalování fosilních paliv. [16] 
2.2.1.2. Technologie výroby pórobetonu  
 Pro výrobu pórobetonu existuje řada technologií, proto ve zkratce uvedu pouze obecný 
postup výroby. Nejdříve jsou křemičité suroviny společně s páleným vápnem, cementem  
a dalšími přídavnými surovinami pomlety, smíseny a homogenizovány. Takto připravená 
surovinová směs se v míchačce rozmísí s vodou a plynotvornou látkou na tekutou kaši. Kaše 
se vylije do připravených forem, kde dojde k vlastnímu nakypření a zatuhnutí směsi.  
V tomto stádiu výroby směs zraje. Po zatuhnutí hmoty dochází k jejímu odformování, 
seřezání přerostu a nařezání na potřebné tvary. Takto připravená nařezaná hmota jde  
do autoklávu, kde dojde k vytvrzení směsi a přeměna vstupních surovin na vápenaté 
hydrosilikáty, především na tobermoritické složky, dodávající pórobetonu potřebnou tvrdost. 
Po autoklávování a proschnutí jsou výrobky baleny a expedovány. [14] 
 V České republice je největším výrobcem pórobetonových výrobků společnost Xella CZ 
s.r.o. prezentující se výrobky značky YTONG. Jedná se o bílé pískové pórobetonové výrobky.  
2.3. Příprava tobermoritu za hydrotermálních podmínek 
 Tobermorit, stejně jako další vápenaté hydrosilikáty, lze nejjednodušeji připravit  
za hydrotermálních podmínek, tedy při zvýšené teplotě a tlaku při reakci. Daných podmínek 
lze dosáhnou v autoklávovacích zařízeních, kde probíhá samotná reakce mezi dvěma hlavními 
reaktanty, a to křemičitým pískem a oxidem vápenatým. Kvalita výsledného produktu závisí 
na mnoha faktorech od teploty reakce, doby autoklávování až po granulometrii a čistotu 
samotných reaktantů.  
2.3.1. Suroviny 
 K přípravě tobermoritu, stejně jako ostatních vápenatých hydrosilikátů, je potřeba tří 
základních surovin. Jako zdroj oxidu křemičitého je vhodné využít mikrosiliku, zdrojem 





 Vápenec jsou běžné usazené horniny, jejichž hlavní část je tvořena kalcitem, tedy 
uhličitanem vápenatým. Jsou to křehké, dokonale štěpné horniny, průhledné až neprůhledné,  
o různých barvách od bílé až po tmavě šedou. 
 Původ vápenců je mnohostranný. Vznikaly nejčastěji ukládáním kosterních zbytků 
živočichů a rostlin vylučujících CaCO3 (organogenní vápence), vysrážením z roztoků 
(chemogenní vápence) nebo ukládáním jemné drti či větších úlomků organogenního 
uhličitanu (detritické vápence). Tyto pochody nejčastěji probíhaly v mořské vodě.  
Na pevnině poté docházelo k tvorbě usazenin v místech s vývěry krasových pramenů  
či horkých pramenů vřídel obsahujících právě rozpuštěný hydrogenuhličitan vápenatý.  
Postupným usazováním se vytvořila mohutná ložiska, popřípadě celá horstva. Působením 
dešťové vody, říček a potoků se vápenec znovu po malých částech rozpouští a je přenášen 
zpět do moře. Tím je ukončen stálý koloběh vytvářená vápence. [17] 
 Z chemického hlediska je v hornině obsažen prakticky výhradně uhličitan vápenatý  
ve formě kalcitu, často s příměsí uhličitanu hořečnatého. Vápence lze podle množství 
obsaženého uhličitanu hořečnatého rozdělit na několik typů uvedených v následující tabulce 
č. 2. 
Tabulka 2 







vápenec > 90 < 5 
hořečnatý vápenec 90 - 95 5 - 10 
dolomitický vápenec 50 - 90 10 - 50 
vápenatý dolomit 10 - 50 50 - 90 
dolomit < 10 > 90 
Mimo uhličitan hořečnatý obsahují vápence i další příměsi hlíny, písek a železité složky.  
Tyto příměsi často ovlivňují především zbarvení horniny. Čistý kalcit je bílý, jílové složky 
způsobují šedavé zbarvení, železité složky se projevují zelenými odstíny. [18]  
 Při zahřívání se vápenec rozkládá za spotřeby tepla na oxid vápenatý a oxid uhličitý, a to 
už od 600 °C. Tento proces je základem výroby páleného vápna a je důležitý i při syntéze 
vápenatých hydrosilikátů, kdy reaktivní CaO, jako jeden z hlavních prekurzorů, je získáván 
právě pálením vápence v peci podle rovnice č. 3 [5]:  
23 COCaOCaCO    (3) 
 Čistý vápenec je zpracováván hlavně ve vápenkách a cementárnách a nachází spoustu 
uplatnění v různých odvětvích průmyslu. Využívá se v chemickém, papírenském  
a gumárenském průmyslu. Mleté vápence se uplatňují i při ochraně životního prostředí  
k odsiřovacím procesům a neutralizaci kyselých vod. Jemně mletý vápence se používá  
v zemědělství k výrobě krmných směsí a hnojiv. Dále ho lze použít při výrobě plastů nebo  





 Mikrosilika je velmi jemný amorfní minerální materiál s vysokým zastoupením oxidu 
křemičitého. Vzniká jako vedlejší produkt při výrobě křemíku nebo slitiny ferosilicia  
v elektrických pecích. Používá se jako částečná náhrada křemičitého písku při výrobě 




Mikrosilika po odebrání z pece [20] 
 Mikrosilika obsahuje více jak 85 % amorfního SiO2, zbytek je tvořen různými příměsemi  
v závislosti na charakteru přípravy. Tato stopová množství však nemají na vlastnosti 
mikrosiliky žádný vliv. Jako mikroplnivo se vyznačuje mimořádně velkým měrným 
povrchem a to 15 000 - 30 000 m
2∙kg-1. Částice mají kulovitý charakter a většina, až 95 % 
částic, je menších jak 1μm. Díky těmto charakteristikám je mikrosilika velmi reaktivním 
pucolánovým materiálem s danými fyzikálními a chemickými vlastnostmi. [20] 
 Z chemického hlediska reaguje amorfní SiO2 s hydroxidem vápenatým uvolněným  
při hydrataci cementu, popřípadě vzniklým hašením páleného vápna za vzniku C-S-H gelu  
a dalších vápenatých hydrosilikátů. Právě tyto hydrosilikáty jsou nositelé pevnosti, 
mikrosilika tedy přispívá ke zvýšení pevnosti v tlaku. Fyzikální přínos spočívá ve velikosti 
částic, které jsou oproti zrnům cementu velmi malé. Zrnka mikrosiliky vyplňují prázdná místa 
mezi zrny cementu a tím houstne mikrostruktura cementu a roste jeho nepropustnost. [20] 
 Nejdůležitějším využitím mikrosiliky je tedy její přidávání do cementu jako reaktivního 
plniva. Přidává se také do směsi při přípravě pórobetonu. 
2.3.2. Autoklávování 
 Při přípravě vápenatých hydrosilikátů je nutné provádět reakci za zvýšené teploty a tlaku. 
Těchto podmínek lze dosáhnout ve vhodně zkonstruovaném přístroji, v autoklávu, ve kterém 
můžeme pomocí nastavení teploty regulovat hydrataci a vznik požadovaných materiálů. 
Jelikož probíhají reakce v uzavřených nádobách při dané teplotě a tlaku, je těžké podrobně 
prozkoumat procesy probíhající při hydrotermálních reakcích, a proto při popisu dějů 




 Při autoklávování dochází k hydrataci, kterou se tvoří pevná prostorová makrostruktura. 
Hydratace podle REBINDERA probíhá přes tekutou fázi a proto má na vznik pevné struktury 
vliv rozpustnost použitých základních složek, tedy oxidu křemičitého a hydroxidu 
vápenatého. Zatímco rozpustnost Ca(OH)2 se s teplotou silně zmenšuje, u SiO2 je tomu 
naopak. Pro ideální teploty autoklávování je potřeba najít průsečík obou rozpustností.  
Při určování teplot dosti záleží na formě použitého SiO2. Například pro autoklávování směsi 
Ca(OH)2 a β-křemene je pro vznik požadovaného pevného materiálu vhodné teplotní rozmezí 
174 - 193 °C. Této znalosti se využívá především při přípravě pórobetonu. [14] [16] 
 Moderní technologie autoklávování používají čtyři fáze procesu, a to vakuování, vzestup, 
výdrž (izotermie) a pokles (přepuštění). V druhé fázi procesu dochází k vyhřívání hmoty 
nasycenou parou, čímž se zároveň zvyšuje tlak na požadovanou hodnotu. V třetí fázi je již 
teplota udržována konstantní, dochází k izotermnímu ohřevu a vlastní reakci mezi Ca(OH)2  
a SiO2. Potřebné doba reakce je závislá na C/S poměru, teplotě a požadavcích na výsledný 
produkt. V poslední čtvrté fázi dochází ke snižování tlaku a teploty. [14] 
 Hydrotermální syntéza může probíhat v horizontálních autoklávech, kde dochází  
k sekundárnímu vytvrzení již připraveného slisovaného polotovaru, nebo v suspenzních 
reaktorech, kde dochází k primárnímu vytvrzení suspenze. [21] 
2.3.3. Hydrotermální reakce 
 Průběh a mechanismus reakce přípravy tobermoritu za hydrotermálních podmínek je 
analogický reakci probíhající při průmyslové výrobě autoklávovaného pórobetonu. Jak již 
bylo řečeno, reakce probíhá při zvýšených teplotách minimálně nad 120 °C a vhodně 
zvoleném C/S poměru, který je v případě tobermoritu v rozmezí 0,8 - 1. 
 Nejjednodušší průběh tvorby vápenatých hydrosilikátů představuje mechanismus slučování 
koloidního roztoku kyseliny křemičité s roztokem hydroxidu vápenatého. Hlavní reakci  













  (4) 
 Počáteční reakcí vzniká C-S-H (II) nebo C-S-H gel o poměru C/S alespoň 1,5 a také určité 
množství α-C2S hydrátu vznikajícího přechodně hlavně na počátku reakce, kdy je v systému 
relativní nadbytek CaO vzhledem k omezenému reaktivnímu povrchu křemičitého materiálu. 
V další fázi dojde k reakci C-S-H (II) se zbylou křemičitanovou surovinou za tvorby  
C-S-H (I) o poměru reaktivních složek C/S = 1,25. [1] [14] 
 Ve třetí fázi rekrystalizuje složka C-S-H (I) v 11 Å - tobermorit, poměr C/S již poklesl  
na potřebnou hodnotu 0,8 - 1. Rychlost této přeměny závisí do značné míry na teplotě a také 
na volbě křemičité složky, v případě použití silikagelu místo mikrosilika je doba potřebná  
k reakci mnohem delší. Při teplotě 175 °C lze tobermorit určit již během 12 hodin, při teplotě 
125 °C až po několika dnech. Pokud je teplota dostatečně vysoká, tobermorit přechází v další 
fázi xonotlit. Jeho vznik při teplotách kolem 150 °C je však velmi pomalý, při vyšších 




 Při poměru reaktivních složek menším než 0,83 zůstává v systému nezreagovaný křemen  
i po přeměně C-S-H (I) v tobermorit. Nezreagovaný křemen poté reaguje se vzniklým 
tobermoritem na jiný vápenatý hydrosilikát, a to gyrolit. Tato reakce je ovšem velmi pomalá. 
Lze ho zjistit po jednom nebo více dnech autoklávování při teplotě 165 - 200 °C v systému  
s poměrem reaktivních složek C/S = 0,67. Naopak při vyšším poměru C/S ve směsi,  
a to kolem 1,5, může vznikat minerál afwillit. [1] [14] 
Mechanismus slučování koloidního roztoku kyseliny křemičité s roztokem hydroxidu 
vápenatého lze rozdělit do 6 kroků. Nejprve dochází k chemisorpci Ca(OH)2 skupinami 
silanolu (SiOH)
-
 na povrchu křemenných zrn. Poté následuje rozpuštění křemene   




2-), které následně reagují s roztokem Ca(OH)2: 





  (6) 
Touto reakcí dojde ke vzniku nukleí  a růstu vápenatého hydrosilikátu. Nakonec vzniknou 
plně vyvinuté krystaly minerálu tobermoritu nebo jiných minerálů.  [1] 
2.4. Sol-gel metoda 
 Vápenaté silikáty či hydrosilikáty připravené klasicky, tedy syntézou oxidů za zvýšených 
teplot reakcí v pevném stavu, obsahující nečistoty ve formě železa, manganu, titanu a dalších 
kovů. Tyto nečistoty obsažené převážně ve výchozích přírodních surovinách, hlavně  
ve vápenci, je prakticky nemožné odstranit a mohou negativně ovlivňovat výsledné vlastnosti 
připraveného materiálu. Pro syntézu velmi čistých práškovitých minerálů je tedy zapotřebí 
jiného způsobu přípravy. Jednou z možných příprav je právě sol-gel metoda. Dochází při ní 
ke tvorbě gelové struktury, ze které po vysušení a výpalu dostaneme jemný práškový produkt. 
Hlavním prekurzorem a zdrojem SiO2 je tetraethyl orthosilikát (TEOS). [22] [23] 
2.4.1. TEOS 
 Tetraethyl orthosilikát neboli tetraetoxysilan je chemická sloučenina sestávající ze čtyř 
ethylových skupin vázaných na anion SiO4
2-, chemický vzorec je Si(OC2H5)4. Jeho využití je 
převážně v chemii silikátů jako zdroj SiO2, popřípadě při přípravě tenkých vrstev. 
 Z hlediska sol-gel procesu je důležitá schopnost hydrolýzy a následné polymerizace 
TEOSu ve vodném prostředí. Hydrolýza probíhá ve směsi vody a ethanolu podle následující 
rovnice č. 7: [24] 
OHHCOHHOCSiOHHOCSi 523522452 )()()(       (7) 
Částečnou hydrolýzou vznikají meziprodukty obsahující silanolové skupiny. K úplné 
hydrolýze až na kyselinu křemičitou ale zpravidla nedochází, protože je preferována 
polykondenzace mezi silanolovými, popřípadě alkoxidovými a silanolovými skupinami.  
Při těchto kondenzačních reakcích vzniká narůstající počet vazeb Si-O-Si, které po čase 
vytvoří koloidní částice v roztoku, z nichž je poté vytvořena třídimenzionální síť.  





 OHHCHOCSiOSiOHCOHHOCSiHOCSi 52352352352452 )()()()()(     (8) 
OHHOCSiOSiOHCOHHOCSiOHHOCSi 2352352352352 )()()()()()(      (9) 
 Mechanismus hydrolýzy i polykondenzace je stejný, jedná se o bimolekulární nukleofilní 
substituci. Rychlost reakcí přímo ovlivňuje strukturu a vlastnosti výsledného gelu a je nejvíce 
ovlivněna pH reakčního roztoku. Může probíhat jak za kyselé, tak i bazické katalýzy.  
Při kyselé hydrolýze je vyšší rychlost polykondenzace, která je preferována na úkor 
hydrolýzy a výsledný gel je tedy tvořen převážně dlouhými občas propojenými řetězci. 
Naopak při bazické katalýze je vyšší rychlost hydrolýzy a výsledný gel je tvořen vzájemně 
propojenými rozvětvenými klastry. [24] [25] 
2.4.2. Příprava tobermoritu sol-gel metodou 
 Přípravu lze rozdělit na dva kroky: syntézu prekurzoru sol-gel metodou a následnou 
přípravu vlastního minerálu za hydrotermálních podmínek v autoklávu. Syntéza v autoklávu 
probíhá za stejných podmínek jako při použití klasických reaktantů (mikrosilika a vápenec), 
rozdíl je pouze v době autoklávování, která by měla být oproti klasickým reaktantům kratší.  
 Syntéza prekurzoru je založena na hydrolýze a polykondenzaci látek obsahujících 
křemičité a vápenaté ionty. Zdrojem křemičitých iontů je již zmíněná látka TEOS, jako zdroj 
vápenatých iontů lze použít vápenatou sůl nebo vápenec. Při syntéze lze  
do systému CaO-SiO2-H2O místo části křemičitých iontů zavést například ionty hliníku, a to 
pomocí hliníkového prášku či hlinitých solí. Takto připravený substituovaný prekurzor má 
předpoklad k tvorbě vysoce čistého tobermoritu. Jelikož pH výchozí směsi ovlivňuje jak 
rychlost, tak i průběh hydrolýzy a následné polykondenzace, je třeba ho upravit na vhodnou 
hodnotu. U syntézy křemičitých prekurzorů lze volit jak kyselou, tak i zásaditou katalýzu.  
 Při kyselé katalýze dochází nejprve k hydrolýze TEOSu, jejíž rychlost klesá vlivem 
nárůstu počtu hydrolyzovaných skupin výchozích molekul. Následuje polykondenzace,  
u které mechanismus závisí na pH reakční směsi. Hranice změny mechanismu se pohybuje 
okolo izoelektrického bodu. Pod izoelektrickým bodem se předpokládá elektrofilní 
mechanismus, zatímco nad tímto bodem mechanismus nukleofilní. Ve výsledku je vytvořen 
hustý gel tvořený lineárními nebo náhodně rozvětvenými řetězci polymeru. Takto připravený 
gel je vysušen v sušárně na xerogel a dále kalcinován v peci na výsledný prekurzor. [22] [24] 
[25]  
 Připravený jemný prášek je díky čistotě a homogenitě reaktantů velmi čistý a je tvořen 
velmi malými částečkami o kontrolované úzké distribuci. Výhodou této přípravy je i nižší 





3 CÍL PRÁCE 
 Tato bakalářská práce si klade za cíl prozkoumat možnosti přípravy minerálu tobermoritu. 
Tento vápenatý hydrosilikát vzniká v hydrotermálních podmínkách reakcí mezi oxidem 
vápenatým a oxidem křemičitým. K přípravě tobermoritu byly zvoleny dvě možné cesty, a to 
syntézou z čistých prášků a syntézou ze substituovaných prekurzorů připravených sol-gel 
metodou. Při syntéze z čistých prášků byl jako zdroj oxidu vápenatého zvolen vápenec  
a vápno, zdrojem oxidu křemičitého byly zvoleny dvě různé mikrosiliky, křemičitá moučka  
a jemně umletý křemičitý písek. V případě syntézy ze substituovaného prekurzoru byl 
zdrojem oxidu křemičitého tetraethyl orthosilikát (TEOS).  
 Budou zkoumány různé vlivy jako teplota a délka hydrotermální reakce. Dále také vliv 
vlastností výchozích surovin. Fázové složení připravených vzorků bude zjišťováno pomocí 
rentgenové difrakční analýzy. Dále bude přítomnost tobermoritu a dalších fází analyzována 
termogravimetrickou a diferenční termickou analýzou. Jako doplňková analytická metoda 





4 EXPERIMENTÁLNÍ ČÁST 
 V experimentální části této práce jsou popsány suroviny, metody a techniky využívané  
při přípravě jednotlivých vzorků. Dále jsou v této kapitole popsány metody, jimiž byly 
připravené vzorky testovány. 
4.1. Použité suroviny 
 Pro přípravu zkušebních směsí pro hydrotermální syntézu z čistých prášků byly použity 
následující vstupní suroviny: 
 vápenec jemně mletý, Mikulov, 
 křemičitá moučka Dorsilit, 
 mikrosilika Elkem, 
 mikrosilika Grace Davison, 
 SUK (speciálně umletý křemičitý písek), 
 vápno CL 90, Vítošov, 
 destilovaná voda. 
 Pro přípravu prekurzorů sol-gel metodou byly použity tyto suroviny: 
 vápenec jemně mletý, Mikulov, 
 HNO3 65% p.a., 
 hliníkový prášek, 
 tetraethyl orthosilikát, 
 Ca(NO3)2∙4H2O p.a., 
 Al(NO3)3∙9H2O p.a., 
 destilovaná voda. 
4.2. Příprava prekurzorů sol-gel metodou 
 Prekurzory byly připraveny dvěma cestami. Při první syntéze bylo vycházeno z vysoce 
čistého vápence a z práškového hliníku, ze kterých byly v duplikátorech rozpouštěním 
v HNO3 připraveny dusičnany. V druhém případě byly použity přímo roztoky dusičnanů. 
 Pro přípravu substituovaných prekurzorů první cestou byla použita koncentrovaná kyselina 
dusičná a destilovaná voda vytvářející základní reakční kyselý roztok, vápenec, práškový 
hliník a tetraethyl orthosilikát zodpovědný za gelaci směsi. Všechny výpočty navážek 
vycházely ze stanoveného množství 10,0 g CaO. Hliníkový prášek byl přidáván v množství 5, 
10 a 15 % náhradou za stechiometrické množství TEOSu potřebného k přípravě 
5CaO∙6SiO2∙5H2O. Směsi jsou označeny Al5, Al10 a Al15, přičemž všechny navážky  
pro směs Al15 jsou zdvojnásobeny. Přesné hodnoty navážek jsou uvedeny v tabulce č. 3. 
Tabulka 3 













Al5 90 30 17,6 0,2850 42,0 
Al10 90 30 17,6 0,5700 39,5 




 Do tří duplikátorů s teplotně řízeným oběhem vody byla nalita kyselina dusičná  
a destilovaná voda v poměru 3 : 1 a za chlazení roztoků na 10 °C bylo pomalu za stálého 
míchání na magnetických míchačkách přisypáváno navážené množství vápence.  
V duplikátorech probíhala následující reakce doprovázená prudkým šuměním směsí  
při uvolňování plynu: 
222333 )(2 COOHNOCaCaCOHNO        (10) 
 Po rozpuštění veškerého vápence a vzniku průhledných roztoků byl do směsí přidán 
navážený práškový hliník a teplota směsí byla zvýšena na 60 °C. Hliník se začal pomalu 
rozpouštět v nadbytku nezreagované kyseliny dusičné. Tento proces je popsán následující 
rovnicí č. 11: 
OHNONOAlAlHNO 2333 2)(4         (11) 
 
Obrázek 6 




 Rozpouštění probíhalo pozvolna a v průběhu byly pozorovány odchozí červenohnědé 
plyny, indikující oxidaci bezbarvého oxidu dusnatého na oxid dusičitý vzdušným kyslíkem: 
22 22 NOONO                 (12) 
 Po půl hodině byla teplota směsí zvýšena na 75 °C z důvodu urychlení rozpouštění hliníku. 
Veškerý hliník byl rozpuštěn zhruba po 45 minutách. 
 
Obrázek 7 
Celá aparatura pro přípravu substituovaných prekurzorů po rozpuštění práškového hliníku 
(zleva směs Al5, Al15 a Al10) 
 Po rozpuštění práškového hliníku bylo do první směsi přidáno pár kapek TEOSu. 
Následovala velmi prudká reakce a vypěnění části směsi. Z tohoto důvodu byly směsi  
přes noc zchlazeny na 20 °C a až poté bylo po malých částech přidáváno navážené množství 
TEOSu. Po přidání již malého množství TEOSu do směsi docházelo k rychlé reakci, začala 
ihned probíhat hydrolýza TEOSu popsaná v teoretické části této práce rovnicí č. 7.  
Po překročení izoelektrického bodu se počal ve směsi tvořit gel a začala nad hydrolýzou 
převažovat polykondenzace popsaná rovnicí č. 9. Nejrychleji se začal gel tvořit ve směsi Al5. 
Tato směs však při prvním přídavku TEOSu zčásti vykypěla a před dalším přídavkem TEOSu 
do zchlazené směsi byla směs již částečně zgelovatělá. Po více jak 2 hodinách od začátku 
přidávání TEOSu byly ve všech duplikátorech již vytvořeny husté tmavě zelené gely. Nejdéle 
gelovatěla směs Al15, která tvořila spíše gelovou hustou kaši. Gely byly ponechány  
na dogelování v digestoři a po zhruba 20 hodinách vysušeny v sušárně při 80 °C. Připravené 
prekurzory byly vysušeny a poté vypáleny v peci při 650 °C. Takto připravené prášky byly 
autoklávovány a poté sušeny v sušárně při 60 °C. K připravenému prekurzoru byla  





 Nedostatkem tohoto postupu syntézy může být pouze částečné rozpuštění práškového 
hliníku a vápence v koncentrované kyselině dusičné. Směs může obsahovat nezreagovanou 
kyselinu dusičnou. Nevýhodou je také potřeba regulace teploty a celková doba syntézy.  
Z těchto důvodů byl u další syntézy zvolen jiný postup, a to syntéza přímo z roztoků 
dusičnanů hlinitého a vápenatého. 
 Při syntéze substituovaných prekurzorů druhou cestou byly připraveny nasycené roztoky 
Ca(NO3)2∙4H2O a Al(NO3)3∙9H2O s 10% nadbytkem destilované vody. Stejně jako  
u předchozích směsí byly všechny výpočty vztaženy na 10,0 g CaO a Al(NO3)3∙9H2O byl 
přidáván v množství 5, 10 a 15 % vzhledem k molům TEOSu. Směsi jsou označeny NAl5, 
NAl10 a NAl15. Přesné hodnoty navážek jsou uvedeny v následující tabulce č. 4.  
Tabulka 4 
Složení směsí pro syntézu z roztoků dusičnanů 
Směs 









NAl5 41,6 10,3 4,0 1,9 41,8 
NAl10 41,6 10,3 7,9 3,7 39,6 
NAl15 41,6 10,3 11,9 5,5 37,4 
 Nasycené roztoky dusičnanů byly smíchány a za stálého míchání na magnetické míchačce 
bylo pomalu po částech přidáváno navážené množství TEOSu. Poté byly směsi dále míchány 
a po chvíli okyseleny přídavkem 65% kyseliny dusičné. V případě směsi NAl5 bylo přidáno  
8 ml, u dvou zbylých směsí 10 ml kyseliny dusičné. Hustý gel nejrychleji vznikl ze směsi 
NAl5, a to po 30 minutách. U směsi NAl10 probíhala tvorba gelu 90 minut a u poslední směsi 
NAl15 trvala gelace 115 minut. Připravené průhledné gely byly vysušeny v sušárně při 80 °C, 
vypáleny v peci při 650 °C, poté byly rozetřeny v třecí misce a autoklávovány se stejným 
přídavkem vody jako při předchozí syntéze. Poté byly vzorky vysušeny v sušárně při 60 °C. 
4.3. Příprava směsí z čistých prášků  
 Při přípravě jakéhokoli vápenatého hydrosilikátu je nutné vhodně zvolit složení surovinové 
směsi, aby vznikl daný minerál. Jednou z nejdůležitějších charakteristik surovinové směsi je 
tzv. C/S poměr, tedy poměr aktivního CaO a aktivního SiO2. Hodnota poměru pro syntézu 
tobermoritu vychází ze složení tohoto minerálu 5CaO∙6SiO2∙5H2O a činí 0,78. Veškeré směsi 
tedy byly míchány v tomto hmotnostním poměru. Množství aktivního SiO2 je rovno množství 
křemičité látky. Jako druhá složka je do směsi přidáván vápenec, u kterého je obsah aktivního 
CaO nutno přepočítat. V případě náhrady vápence za měkce pálené vápno již tento přepočet 
není nutný.  
 Připravené směsi vápence a křemičité látky byly důkladně homogenizovány třepáním  
v prachovnici s porcelánovými tělísky, poté nasypány do keramických misek a vypáleny 
v peci. Program výpalu byl nastaven na 10 °C za minutu do 1 000 °C s výdrží 10 minut. Takto 
vypálené vzorky byly znovu homogenizovány v prachovnici. Připravená směs s přídavkem 
destilované vody byla autoklávována v laboratorních autoklávovacích bombičkách. 




 Autoklávovací bombičky byly umístěny do laboratorní sušárny na teploty v rozmezí  
170 - 180 °C na dobu od 1 do 10 dní. Po vyjmutí z bombičky byly připravené vzorky sušeny  
v laboratorní sušárně při 60 °C.  
 
Obrázek 8 
Autoklávovací bombičky s vnitřní teflonovou vložkou 
4.4. Použité metody analýzy vzorků 
4.4.1. Rentgenová difrakční analýza 
 Difrakční prášková analýza je základní analytickou metodou k určování struktury pevných 
látek. Metoda je založena na interakci monochromatického rentgenového záření  
s elektrony atomů. Výhodou této metody je její jednoduchost, příprava vzorku ve většině 
případů nečiní problémy a výsledky poskytují globální informace o zkoumaném vzorku. Lze 
ji využít i pro studium tenkých polykrystalických vrstev. 
 V krystalické fázi jsou atomy pravidelně periodicky uspořádané a při jejich interakci  
s dopadajícím rentgenovým zářením dochází po nepružném rozptylu k interferenci tohoto 
záření a ke vzniku difrakčních maxim. Jejich poloha, intenzita a tvar závisí na druhu  
a uspořádání atomů v prostoru. Díky studiu tohoto difrakčního obrazce (difraktogramu), který 
je pro každou látku jedinečný, lze analyzovanou látku identifikovat a přibližně určit množství 




 K difrakci a ke vzniku difrakčních obrazců při dopadu monochromatického záření dojde 
pouze, pokud je splněna Braggova podmínka: 
                                                            nd sin2                                                (13) 
kde d je vzdálenost dvou sousedních rovin v krystalu, θ je úhel difrakce rentgenového záření, 
n je celé číslo charakteristické pro řád difrakce a λ je vlnová délka rentgenového záření. Jak 
vyplývá z Braggovy podmínky, lze rentgenovou difrakci použít pouze pro identifikaci 
krystalických fází ve vzorku. Pro vlastní měření vzorků byl použit přístroj Empyrean od firmy 
Pananalytical. [26] [27] 
 
Obrázek 9 
Rentgenový difraktometr Empyrean od firmy Pananalytical [26] 
4.4.2. Laserová analýza velikosti částic 
 Analýza je prováděna pomocí laserového analyzátoru velikosti částic, který pracuje  
na principu laserové difrakce. Difrakce (ohyb) laserového záření je způsobena interakcí částic  
s paprskem laseru. Chování světla při odrazu a pohlcení na různých zrnitých materiálech je 
matematicky popsáno teorií nazývanou MIE. U kulovitých částic slouží k předpovědi dráhy 
světla, které proniká nebo je odraženo částicí. Difrakční obrazec právě pro kulovitou částici má 
typickou kruhovou strukturu. Vzdálenost r0 vedoucí od centra difrakčního obrazce  
k prvnímu minimu závisí na velikosti částice. Úhel difraktovaného záření je nepřímo úměrný 
velikosti částice, s klesající velikostí částice vzrůstá ohybový úhel. Naopak intenzita záření klesá  
v závislosti na velikosti částice. Při měření distribuce částic ve vzorku dochází  
k superpozici difrakčních obrazců, dokud se částice pohybují. Výsledná difrakce mezi částicemi 





 Měření bylo prováděno na přístroji HELOS KR od firmy Sympatec. Jako zdroj záření 
přístroj využívá helium - neonový laser. Na tomto přístroji lze provést analýzu suchým  
i mokrým způsobem. Při suché cestě je sypký materiál umístěn do vibrující násypky  
a po převedení do suchého rozptylovacího prostoru je rozptýlen stlačeným vzduchem.  
U mokré cesty je nutno vzorek převést do kapalné fáze homogenizací s vhodnou kapalinou. 
Lze homogenizovat s různými rozpouštědly. [28] [29] 
 
Obrázek 10 
Laserový analyzátor velikosti částic HELOS KR [29] 
4.4.3. Termogravimetrická a diferenční termická analýza (TG-DTA) 
 Obecně jsou termické metody založeny na sledování účinku tepla na vlastnosti daného 
vzorku. K dosažení informací o probíhajících dějích, které se při účinku tepla dodávaného  
či odebíraného odehrávají ve vzorku, se často používá kombinace právě termogravimetrie  
a diferenční termické analýzy. 
 Diferenční termická analýza (DTA) měří rozdíl teplot mezi referenčním materiálem  
a vzorkem při kontinuální změně teploty. Referenční materiál nepodléhá při změně teplot 
žádným fyzikálním ani chemických změnám. Jestliže ve zkoumaném vzorku vlivem změny 
teploty nastane exotermický pochod, projeví se to zvýšením teploty proti materiálu 
referenčnímu. Naopak při endotermickém pochodu se teplota zkoumaného vzorku oproti 
referenčnímu materiálu sníží. Jako příklad exotermického pochodu lze uvést oxidaci  
a krystalizaci v pevném stavu, příkladem endotermického pochodu je dehydratace, 
dehydroxylace a disociace. Pomocí výsledné DTA křivky, tedy závislosti teplotního rozdílu 
na teplotě resp. čase, jsme schopni určit druh složky nacházející se ve zkoumaném vzorku,  
a to podle polohy jednotlivých exotermických a endotermických píků. Pík je tím větší, čím je 
složky odpovědné za daný tepelně zabarvený proces více. Plocha těchto píků odpovídá 




 Pomocí termogravimetrické analýzy je měřena změna hmotnosti vzorku v závislosti  
na teplotě. V případě, že se složení vzorku nemění, je závislost tvořena vodorovnou přímkou. 
Pokud dojde vlivem teploty ke změnám ve složení vzorku, lze pozorovat úbytek hmotnosti 
projevující se na křivce sestupným schodem. Velikost změny souvisí s obsahem složky 
zodpovědné za úbytek hmotnosti a její poloha charakterizuje druh složky. [30] 
 Při použití obou metod lze obě křivky zakreslit do jednoho grafu a získat tak přehledný 
pohled na děje probíhající ve zkoumaném vzorku.  
 Pro termogravimetrickou a diferenční termickou analýzu byl použit přístroj SDT Q600  
od firmy TA Instruments. Analýza byla provedena proti korundu jako standardu v teplotním 
režimu 10 °C za minutu do 1000 °C.  
  
Obrázek 11 
Přístroj Q 600 s horizontálním uspořádáním (TG-DTA) 
4.4.4. Skenovací elektronový mikroskop (SEM) 
 Skenovací elektronová mikroskopie slouží k pozorování struktury a povrchů pevných 
vzorků. Principem pozorování připravených vzorků pomocí skenovacího elektronového 
mikroskopu je interakce svazku primárních elektronů s povrchem analyzovaného vzorku  
za vzniku řady signálů. Detekcí těchto signálů získáváme informace o analyzovaném vzorku. 
Působením primárního svazku elektronů jsou z povrchu vzorku pružně i nepružně emitovány 
sekundární elektrony. Při pružných srážkách je část elektronů odražena a jsme poté schopni 
detekovat zpětně odražené elektrony primárního svazku, což se projeví na kontrastu snímku 




s Augerovými elektrony, fotony a charakteristickým rentgenovým zářením. Detekce 
excitovaných sekundárních elektronů nám přináší informaci o reliéfu vzorku s velkým 
rozlišením. [32] [33] 
 Přístroj pracuje za vakua a je vhodný pro pevné vodivé vzorky. Nevodivé materiály je 
nutno opatřit vrstvičkou kovu, aby nedocházelo k nabíjení povrchu vzorku. Jako přídavné 
zařízení sloužící k detekci se k mikroskopu přidává energo-disperzní spektrometr (EDS) 
měřící charakteristické rentgenové záření vyvolané interakcí primárního svazku elektronů  
s povrchem materiálu. Díky tomuto analyzátoru získáme informace o prvkovém složení. [33] 
 Vzorky pro tuto práci byly zkoumány na skenovacím elektronovém mikroskopu ZEISS 
EVO LS 10.  
 
Obrázek 12 





5 VÝSLEDKY A DISKUZE 
 V této kapitole jsou popsány výsledky XRD analýz připravených vzorků a výsledky 
analýzy velikosti částic výchozích surovin pro syntézu z čistých prášků. Dále jsou zde 
uvedeny výsledky TG-DTA analýzy. Byly zkoumány různé vlivy jako teplota a délka 
hydrotermální reakce, dále úprava směsí před samotnou syntézou a vliv volby daného 
prekurzoru. 
5.1. Syntéza tobermoritu z čistých prášků 
 Při hydrotermální syntéze tobermoritu bylo nejdříve použito čistých neupravených 
výchozích surovin. Byly zkoumány různé vlivy ovlivňující výsledné množství a čistotu 
syntetizovaného minerálu. 
5.1.1. Vliv teploty a zdroje SiO2 na výsledné produkty hydrotermální reakce  
 Vliv teploty, při které probíhala hydrotermální syntéza, byl zkoumán při dvou teplotách,  
a to 170 °C (tlak 0,8 MPa) a 190 °C (tlak 1,2 MPa). Pro obě teploty byla připravena sada  
4 směsí, lišících se druhem přidané křemičité látky. Doba autoklávování byla u všech směsí 
totožná a činila 36 hodin. Přítomnost a množství minerálu  tobermoritu ve výsledných 
vzorcích je určeno pomocí rentgenové difrakční analýzy. 
 Označení vzorků odpovídá druhu použitého zdroje SiO2. Vzorek D170 označuje 
křemičitou moučku Dorsilit, E170 mikrosiliku Elkem, G170 mikrosiliku Grace Davison  
a S170 speciálně umletý křemičitý písek (SUK). Číslo u označení značí teplotu, při níž 
probíhala hydrotermální reakce. 
  Výsledky z XRD analýzy jsou prezentovány v tabulce č. 5. Identifikované fáze jsou 
vyčteny z jednotlivých difraktogramů. Kromě kvalitativní analýzy přítomných fází tabulka 
obsahuje jejich přibližné orientační zastoupení ve vzorku podle následující škály: 
(+++) fáze tvoří majoritní složku 
 (++) fáze přítomna ve značném množství 
 (+) fáze přítomna v malém množství 
 (-) fáze není přítomna 
 
Tabulka 5 
Přibližné zastoupení jednotlivých fází ve vzorcích s různými zdroji SiO2 a variabilní teplotou 
  D190 E190 G190 S190 D170 E170 G170 S170 
Tobermorit + + + + + + + - 
Křemen + - + + ++ + + ++ 
Xonotlit ++ +++ - +++ - - - - 
Kalcit + - + + + + + + 
Wollastonit - ++ +++ - ++ ++ ++ + 
Cristobalit - - + - - + - - 
Scawtit - + - - - - + - 
Portlandit - - - - + + - ++ 





 Hlavní pík difraktogramu pro tobermorit je zobrazen na obrázku č. 13, z intenzity tohoto 
píku lze vyčíst míru zastoupení tobermoritu v jednotlivých vzorcích. Z detailu difraktogramu 
lze vyčíst i zastoupení xonotlitu a wollastonitu. 
 
Obrázek 13 
Detail difraktogramu pro hlavní pík tobermoritu a píky xonotlitu a wollastonitu ukazující 
jejich zastoupení ve vzorcích s různými zdroji SiO2 a variabilní teplotou  
 Z pohledu na detail píku tobermoritu lze vyčíst, že všechny vzorky kromě vzorku S170 
obsahují tobermorit. Ze všech osmi vzorků bylo nejvíce tobermoritu připraveno ve vzorku 
G190. 
 Porovnáním difraktogramů vzorků D170 a D190 lze říci, že oba vzorky obsahují křemen, 
jehož množství je u vzorku D170 větší. Tento vzorek taktéž obsahuje malé množství 
nezreagovaného portlanditu vzniklého při přípravě směsi. Dále oba vzorky obsahují v menší 
míře kalcit a znatelný je i podíl amorfní fáze. Rozdíl ve fázovém složení vzorků připravených 
při různé teplotě je u minerálů xonotlitu a wollastonitu. Zatímco vzorek D170 neobsahuje 
žádný xonotlit, obsahuje větší množství wollastonitu. Naopak vzorek D190 obsahuje značné 
množství xonotlitu a žádný wollastonit.  
 Vzorky E170 a E190 jsou si svým fázovým složením hodně podobné, přičemž ve vzorku 
E170 je patrné větší množství tobermoritu. Vzorek E170 obsahuje na rozdíl od vzorku E190 
menší množství křemene, kalcitu a cristobalitu. Má i větší podíl amorfní fáze. Vzorek E190 
obsahuje větší množství xonotlitu a scawtitu, minerálu o chemickém složení 
6CaO∙6SiO2∙CaCO3∙2H2O, vznikajícího pravděpodobně reakcí CO2 obsaženého ve vzduchu  
se systémem CaO-SiO2-H2O. Oba vzorky obsahují velké množství wollastonitu, přičemž 




 Vzorky G170 a G190 mají skoro totožné fázové složení lišící se pouze menším množstvím 
wollastonitu ve vzorku G170 a přítomností scawtitu v tomto vzorku. Vzorek G190 obsahuje 
také menší množství cristobalitu. Oba vykazují největší množství připraveného tobermoritu, 
vždy ze sady pro jednu teplotu. 
 Vzorek S170, jak už bylo řečeno, neosahuje žádný tobermorit. Vzorek připravený při vyšší 
teplotě S190 obsahuje v porovnání se všemi vzorky poměrně velké množství tobermoritu.  
V obou vzorcích je dále přítomen kalcit a křemen, kterého je u vzorku S170 více. Navíc tento 
vzorek obsahuje portlandit a wollastonit. U vzorku S190 je patrné velké množství xonotlitu, 
který se u druhého vzorku vůbec nevyskytuje. 
 Celkově lze říci, že vyšší teplota podporuje tvorbu xonotlitu, ale i tobermoritu. Z toho lze 
vyvodit, že kromě teploty ovlivňují hydrotermální syntézu i jiné vlivy jako C/S poměr, 
popřípadě granulometrie výchozích křemičitých složek. U teploty 170 °C je patrné, že ve 
vzorcích zůstalo vždy poměrně velké množství nezreagovaných výchozích složek (křemen, 
portlandit).  Nejlepší ze všech druhů křemičitých látek se ukázala mikrosilika Grace Davison, 
nejhorší je mikrosilika Elkem. U speciálně umletého křemičitého písku sice při 170 °C 
nevznikl žádný tobermorit, ale při zvýšení teploty na 190 °C ho vzorek obsahoval více než 
oba vzorky připravené ze směsi z mikrosiliky Elkem, z toho lze opět usuzovat na skutečnost, 
že konečné produkty reakce při dané teplotě ovlivňuje nemalou měrou také granulometrie 
křemičité složky. Tato skutečnost byla ověřena experimentálně změřením velikosti částic 
použitých surovin, jak dokládá tabulka č. 6. Z tabulky je patrný trend, že čím jemnější 
křemičitá složka je, tím je i reaktivnější.  
Tabulka 6 
Granulometrie výchozích zdrojů SiO2 - distribuční grafy jsou uvedeny v přílohách 
  Křemičitá látka 
  Dorsilit SUK Grace Davison Elkem 
x50 3,53 28,33 8,62 21,11 
x90 12,05 83,31 36,45 295,26 
5.1.2. Vliv délky hydrotermální reakce 
 Jako další byl zkoumán vliv délky hydrotermální reakce. Tento vliv byl zkoumán po 1, 3, 5 
a 10 dnech. Všechny hydrotermální syntézy probíhaly při teplotě 180 °C a tlaku 1 MPa. Tato 
teplota byla zvolena na základě předchozích výsledků, jako kompromis mezi 170 a 190 °C. 
Měl by při ní být alespoň zčásti potlačen vznik xonotlitu a vytvořeny lepší podmínky  
pro reakci, aby nezreagovaných výchozích složek zůstalo co nejméně. Jako zdroj oxidu 
křemičitého byly použity už jen dvě nejlepší křemičité látky, a to mikrosilika Grace Davison  
a křemičitá moučka Dorsilit. Tomu také odpovídá označení vzorků D1 a G1, přičemž číslice 
odpovídají počtu dní hydrotermální syntézy. 
 Výsledky z XRD analýzy jsou zaznamenány v tabulce č. 7 pro křemičitou moučku Dorsilit 






Přibližné zastoupení jednotlivých fází ve vzorcích s křemičitou moučkou Dorsilit po 1, 3, 5  
a 10 dnech hydrotermální syntézy 
  D1 D3 D5 D10 
Tobermorit + + + + 
Křemen ++ ++ ++ ++ 
Xonotlit - ++ ++ +++ 
Kalcit + ++ + + 
Wollastonit - - + + 
Cristobalit - - - - 
Scawtit + + + + 
Portlandit - - - - 
Amorfní fáze + + + + 
 
 Z tabulky je patrné, že ve všech vzorcích byl hydrotermálně syntetizován tobermorit.  
Z detailu difraktogramu zobrazeného na obrázku č. 14 je patrný trend, že se vzrůstajícím 
počtem dní hydrotermální syntézy klesá množství tobermoritu. Nejvíce ho tedy obsahuje 
vzorek D1. Tento pokles je doprovázen zvyšováním množství xonotlitu. Je tedy 
pravděpodobné, že xonotlit vznikal na úkor tobermoritu. Dále je ve všech vzorcích přítomno 
větší množství nezreagovaného křemene a kalcitu. Ve vzorcích D3 a D5 je také přítomen 
wollastonit, který u prvních dvou vzorků nebyl detekován. Ve všech vzorcích je menší 
množství již dříve zmíněného scawtitu.  
 
Obrázek 14 
Detail difraktogamu pro hlavní pík tobermoritu a pík xonotlitu pro vzorky D1, D3, D5 a D10 





Přibližné zastoupení jednotlivých fází ve vzorcích s mikrosilikou Grace Davison po 1, 3, 5  
a 10 dnech hydrotermální syntézy 
  G1 G3 G5 G10 
Tobermorit + + + ++ 
Křemen + + + - 
Xonotlit + ++ ++ ++ 
Kalcit ++ + ++ - 
Wollastonit ++ - ++ + 
Cristobalit + + + - 
Scawtit - + + + 
Portlandit - - - - 
Amorfní fáze ++ ++ ++ + 
 Z tabulky je zřejmé, že ve všech vzorcích vznikl tobermorit. Nejvíce je ho obsaženo  
ve vzorku G10. V ostatních vzorcích je vysoký podíl amorfní fáze, společně s ní se v těchto 
vzorcích vyskytuje značné množství kalcitu a menší množství křemene a cristobalitu. Obsah 
xonotlitu je patrný ve všech vzorcích, nejméně je ho ve vzorku G1. U vzorků G3, G5, G10 je 
obsažen scawtit. Je zřetelný i poměrně vysoký obsah wollastonitu, který však u vzorku G3 
nebyl detekován.  Z výsledků je patrné, že množství tobermoritu s časem narůstalo a to na 
úkor křemene a kalcitu. I podíl amorfní fáze se znatelně zmenšil. Nárůst množství tobermoritu 
je zřetelný z difraktogramu, zobrazeného na obrázku č. 15, zachycujícího pík tobermoritu 
společně s píky xonotlitu a wollastonitu. 
 
Obrázek 15 
Detail difraktogramu pro hlavní pík tobermoritu, xonotlitu a wollastonitu pro vzorky G1, G3, 




5.1.3. Vliv úpravy směsi před hydrotermální reakcí 
 Všechny předešlé směsi byly před autoklávováním vypáleny v peci při 1 000 °C, a to  
z důvodu použití vápence jako výchozí látky. Je pravděpodobné, že při výpalu směsi vápence 
a křemičité látky vznikal v některých případech wollastonit a cristobalit. Tyto vysokoteplotní 
fáze poté nejsou schopny reagovat při hydrotermální syntéze a možnost vzniku tobermoritu je 
tedy nižší. Z tohoto důvodu bylo namísto vápence jako výchozí látky použito měkce pálené 
vápno. Jako křemičitá látka byla použita křemičitá moučka Dorsilit. Směsi z čistých 
nevypálených prášků byly autoklávovány při 180 °C po dobu 1, 3, 5 a 10 dnů. Označení 
vzorků V1 až V10 koresponduje s délkou hydrotermální syntézy. 
 Fázové složení společně s přibližným množstvím je vyčteno z RTG difraktogramů a je 
uvedeno v tabulce č. 9. 
Tabulka 9 
Přibližné zastoupení jednotlivých fází ve vzorcích ze směsi vápna a křemičité moučky 
Dorsilit  
  V1 V3 V5 V10 
Tobermorit ++ ++ +++ +++ 
Křemen + + + + 
Xonotlit - - - - 
Kalcit + + + + 
Wollastonit - + - - 
Cristobalit - - - - 
Scawtit + + + - 
Portlandit - - - - 
Amorfní fáze + + + + 
 Z tabulky je patrné, že ve všech vzorcích bylo připraveno poměrně velké množství 
tobermoritu. Množství tobermoritu se s časem zvyšovalo, po pěti dnech již tvořil majoritní 
složku systému. Narůstající množství tobermoritu lze pozorovat na vzrůstající intenzitě 
hlavního píku tobermoritu, zobrazeného na obrázku č. 16. Po deseti dnech vzorek vedle 
tobermoritu obsahoval pouze nezreagovaný křemen a kalcit, který vznikl při míchání směsi, 
kdy došlo vlivem přídavku vody k pálení vápna, které pravděpodobně ihned reagovalo  
se vzdušným oxidem uhličitých za vzniku právě kalcitu. Ostatní vzorky obsahují navíc ještě 
malé množství scawtitu a vzorek V3 wollastonit. Xonotlit nebyl přítomen v žádném vzorku. 






Detail difraktogamu pro hlavní pík tobermoritu pro vzorky V1, V3, V5 a V10 - celý 
difraktogram pro vzorek V10 je v přílohách 
5.2. Syntéza z prekurzorů připravených metodou sol-gel 
 Vypálené substituované prekurzory připravené metodou sol-gel byly autoklávovány  
při 180 °C po dobu 1 dne. Byly připraveny 2 sady vzorků. První sada je připravená 
autoklávováním substituovaných prekurzorů připravených z prášků rozpouštěných v kyselině 
dusičné. Druhá sada vzorků je připravená autoklávováním prekurzorů připravených přímo  
z roztoků dusičnanů. Obě sady jsou tvořeny vždy třemi vzorky lišícími se množstvím hliníku. 
Označení pro první sadu vzorků je Al5, Al10 a Al15. V druhé sadě nesou vzorky označení 
NAl5, NAl10 a NAl15. Výsledné fázové složení vzorku společně s přibližným zastoupením 
jednotlivých fází je vyčteno z difraktogramů a je uvedeno v tabulce č. 10. 
Tabulka 10 
Přibližné zastoupení fází ve vzorcích připravených ze substituovaných prekurzorů 
  Al5 Al10 Al15 NAl5 NAl10 NAl15 
Tobermorit - - - ++ ++ ++ 
Kalcit + + + ++ ++ ++ 
Křemen + + + - - - 
Amorfní fáze +++ +++ +++ ++ ++ ++ 
 Z tabulky je zřejmé, že ani jeden vzorek z první sady neobsahuje tobermorit. Všechny tři 
vzorky mají prakticky stejné složení a největší podíl je zde tvořen amorfní fází.  
Z krystalických fází je přítomen kalcit a křemen. Jelikož mají všechny vzorky přibližně stejné 




že ani jeden vzorek neobsahuje tobermorit, může být způsobena vysokou kyselostí 
připravených substituovaných prekurzorů. Po dokončení hydrotermální reakce měla 
nadbytečná voda v bombičce pH 1. Dalším faktorem může být i nedostatečné rozpuštění 
vápence a práškového hliníku v kyselině dusičné. Při hydrotermální syntéze potom nemohla 
dostatečně proběhnout výměna atomů hliníku za atomy křemíku.  
 Ve druhé sadě je již velmi patrná přítomnost tobermoritu, ale stále zůstává velký podíl 
amorfní fáze. Další fází je kalcit. Množství fází je ve všech třech vzorcích prakticky stejné,  
z detailu hlavního píku tobermoritu však lze vyčíst, že množství tobermoritu roste s rostoucím 
hmotnostním podílem hliníku přidávaného do prekurzoru. Detail difraktogramu zobrazující 
hlavní pík tobermoritu můžeme vidět na obrázku č. 17. 
 
Obrázek 17 
Detail difraktogamu pro hlavní pík tobermoritu pro vzorky NAl5, NAl10 a NAl15 – celý 





5.3. Termogravimetrická a diferenční termická analýza 
 Pro TG-DTA analýzu byly vybrány vždy dva vzorky z každé série zkoumající určitý vliv 
na hydrotermální syntézu. Analýza byla provedena na vzorcích připravených z čistých prášků.  
 Při zahřívání dochází nejprve k uvolnění hydrátové vody z tobermoritu, a to v důsledku 
dehydroxylace.  Tento jev lze pozorovat úbytkem hmotnosti na TGA křivce a endotermickým 
píkem na křivce DTA v rozmezí teplot 50 - 250 °C. Dalším zahříváním vzorku je  
z tobermoritu odstraněna zbytková voda a kolem teploty 850 °C dochází k rekrystalizaci 
dehydratovaného tobermoritu na wollastonit. Tento jev je doprovázen exotermickým píkem 
na DTA křivce. [34] 
 Z TGA křivek byl odečten hmotnostní úbytek v intervalu teplot 50 - 250 °C a bylo z něho 
vypočteno přibližné hmotnostní i procentuální množství tobermoritu ve vzorcích. Tyto údaje 
jsou prezentovány v tabulce č. 11. Vypočtené procentuální i hmotnostní zastoupení 
tobermoritu ve vzorcích však pravděpodobně neodpovídá skutečnému množství tobermoritu 
obsaženého ve vzorku. Hmotnostní úbytek detekovaný termogravimetrickou analýzou  
v daném teplotním intervalu nemusí odpovídat pouze vodě hydrátové z tobermoritu, část 
hmotnosti může být tvořena fyzikálně vázanou vodou, tedy vlhkostí vzorku.  
Tabulka 11 
Vypočtené množství tobermoritu ve vzorcích 
Vzorky 
Hmotnost vzorku Voda z tobermoritu Obsah tobermoritu 
mg mg % mg % 
D170 20,7970 0,9697 4,663 7,8691 37,84 
S170 20,6270 0,2865 1,389 2,3249 11,27 
D190 20,1520 0,7231 3,588 5,8680 29,12 
S190 19,1190 0,5234 2,738 4,2474 22,22 
D1 21,3330 1,0990 5,151 8,9184 41,81 
D10 20,9450 0,6667 3,183 5,4103 25,83 
G1 19,3630 0,9765 5,043 7,9243 40,92 
G10 20,8520 0,7295 3,498 5,9199 28,39 
V1 19,5570 1,4760 7,540 11,9777 61,25 
V10 17,8650 1,3880 7,767 11,2636 63,05 
 
 Z tabulky vyplývá, že nejvíce tobermoritu bylo zjištěno ve vzorku V10 připraveném 
hydrotermálně při 180 °C ze směsi vápna a křemičité moučky Dorsilit. Nejméně tobermoritu 
obsahoval vzorek S170, což potvrzuje výsledky z XRD analýzy, kde tobermorit nebyl vůbec 
detekován. Z výsledků je patrné, že u vzorků s křemičitou moučkou Dorsilit se množství 
tobermoritu se zvyšující teplotou snižuje. Přesně naopak tomu je u vzorků s jemně umletým 
křemičitým pískem, kde je naopak pro tvorbu tobermoritu preferována vyšší teplota. 
 Porovnáním výsledků pro vzorky ze směsi vápence a mikrosiliky Grace Davison, resp. 
vápence a křemičité moučky Dorsilit, hydrotermálně připravené při 180 °C, lze vyvodit, že 
množství tobermoritu narůstá s délkou hydrotermální reakce. Tento výsledek ovšem 
nekoresponduje s výsledky XRD analýzy pro vzorky s křemičitou moučkou Dorsilit, kdy bylo 
ve vzorku po 1 dni zjištěno více tobermoritu. Tento rozdíl může být způsoben již uvedenou 
nepřesností při výpočtu množství tobermoritu z TGA křivky.  




5.3.1. Analýza vzorků zkoumajících vliv teploty a zdroje SiO2  
 Pro TG-DTA analýzu byly vybrány vzorky ze směsí obsahující křemičitou moučku 
Dorsilit a speciálně umletý křemičitý písek (SUK) připravených hydrotermálně při 170 °C  
a 190 °C. Průběh termogravimetrické analýzy je interpretován pomocí TGA křivek 
znázorňujících úbytek hmotnosti s rostoucí teplotou.  Na obrázku č. 18 jsou znázorněny TGA 
křivky pro vzorky připravené při 170 °C. TGA křivky vzorků připravených při 190 °C jsou 
zobrazeny na obrázku č. 19.  
 
Obrázek 18 
Graf znázorňující křivky termogravimetrické analýzy pro vzorky připravené hydrotermálně 
při 170 °C (D170 a S170) 
 Průběh TGA křivek pro vzorky S170 a D170 je do jisté míry podobný. U TGA křivky 
vzorku D170 lze pozorovat postupný úbytek hmotnosti v rozmezí teplot 50 - 250 °C, což 
značí přítomnost tobermoritu ve vzorku. Naopak u TGA křivky vzorku S170 je úbytek 
hmotnosti do 400 °C nepatrný, lze tedy usuzovat, že vzorek obsahoval tobermorit pouze  
ve velmi malé míře. Tyto závěry korespondují i s XRD analýzou, kde ve vzorku S170 nebyl 
detekován žádný tobermorit. V rozmezí teplot 400 - 450 °C dochází u obou vzorků k rozkladu 
portlanditu, charakterizovaného hmotnostním úbytkem na TGA křivkách a endotermním 
píkem na křivkách DTA. Z průběhu TGA křivek je patrné, že vzorek S170 obsahoval 
portlanditu více než vzorek D170. Při zvyšování teploty mezi 600 - 700 °C dochází  
k rozkladu kalcitu za uvolnění oxidu uhličitého. Za povšimnutí stojí exotermický pík 
vyskytující se na DTA křivce vzorku D170 při teplotě okolo 850 °C. Při této teplotě dochází  
k rekrystalizaci dehydratovaného tobermoritu na wollastonit. Nepřítomnost tohoto píku na 
DTA křivce pro vzorek S170 potvrzuje nepřítomnost tobermoritu v tomto vzorku. Jednotlivé 

























Graf znázorňující křivky termogravimetrické analýzy pro vzorky připravené hydrotermálně 
při 190 °C (D190 a S970) 
 Křivky TGA pro oba vzorky připravené hydrotermálně při 190 °C se velmi málo liší.  
V obou lze pozorovat úbytek hmotnosti v rozmezí 50 - 250 °C charakteristický  
pro tobermorit. Dále lez pozorovat okolo 400 °C rozklad portlanditu a okolo 650 °C rozklad 
kalcitu, a to především u vzorku D190. Při zvýšení teploty na 750 - 800 °C dochází u obou 
vzorků k dehydroxylaci a tedy ztráty hydrátové vody z xonotlitu. U vzorku S190 ještě  
při teplotách okolo 850 °C dochází k rekrystalizaci tobermoritu na wollastonit 
charakterizované exotermním píkem na DTA křivce okolo 850 °C. Porovnáním výsledků  
pro oba vzorky, lze tedy říci, že vzorek S190 obsahoval více tobermoritu, zatímco vzorek 
D190 více kalcitu a portlandit. 
 Průběhy TGA křivek pro všechny 4 vzorky rámcově souhlasí s výsledky z XRD analýzy. 
Jedinou fází, která není pomocí TGA křivky rozpoznatelná, je krystalický křemen. Jeho 
přítomnost však lze potvrdit pomocí DTA křivky, na které se nachází ostrý endotermní pík  
při teplotě 573 °C. Při této teplotě dochází k přeměně α-křemene na β-křemen. Z DTA křivek, 
umístěných v přílohách, lze potvrdit přítomnost křemene ve všech čtyřech vzorcích, přičemž 
nejméně patrný je pík u vzorku D190. To znamená, že obsažený SiO2 je buď amorfní, nebo 
zreagovaný.  
5.3.2. Analýza vzorků zkoumajících vliv reakční doby v autoklávovacím zařízení 
 Pro TG-TDA analýzu byly vybrány vzorky připravené po 1 a 10 dnech hydrotermální 
syntézy, lišící se druhem křemičité látky. Jako křemičité látky byly použity mikrosilika Grace 
Davison a křemičitá moučka Dorsilit. Křivky TGA pro vzorky mikrosiliky Grace Davison 

























Graf znázorňující křivky termogravimetrické analýzy pro vzorky ze směsi s mikrosilikou 
Grace Davison po 1 a 10 dnech (G1 a G10) 
 Z křivek TGA pro vzorky ze směsí obsahujících jako křemičitou látku mikrosiliku Grace 
Davison lze vyčíst, že obě obsahují tobermorit, ze kterého při 50 - 250 °C odchází hydrátová 
voda. Při vyšších teplotách okolo 400 °C můžeme pozorovat u vzorku G1 rozklad portlanditu. 
U obou vzorků poté dochází při 600 - 650 °C k rozkladu kalcitu, tento jev je patrnější  
u vzorku G1. U vzorku G10 je patrný skok na TGA křivce kolem 800 °C, značící 
pravděpodobně dehydroxylaci xonotlitu. Okolo 850 °C lze u obou vzorků pozorovat 
exotermický pík indikující rekrystalizaci tobermoritu na wollastonit. Oba diagramy 
zobrazující TGA a DTA křivku jsou přiloženy v přílohách. Celkově lze říci, že výsledky  
z TG-DTA analýzy korespondují s výsledky z XRD analýzy, pouze s výjimkou výskytu 
portlanditu u vzorku G1.  
 U TGA křivek pro vzorky ze směsí s křemičitou moučkou Dorsilit, zobrazených  
na obrázku č. 21, je patrný stejně jako u předchozích vzorků hmotnostní úbytek v intervalu  
od 50 - 250 °C, kdy dochází ke ztrátě hydrátové vody z tobermoritu. Oba vzorky dále 
obsahují nepatrné množství křemene a kalcitu, což lze rozeznat pomocí malých endotermních 
píku vyskytujících se na DTA křivkách. Pík pro křemen je patrnější u vzorku D10 a lze ho 
pozorovat při teplotě 573 °C. Rozklad kalcitu je téměř nepozorovatelný a dochází k němu při 
650 - 700 °C. Na TGA křivce pro vzorek D10 lze pozorovat skok při teplotách okolo 800 °C, 
kdy pravděpodobně dochází k dehydroxylaci xonotlitu. Schodek na TGA křivce pro vzorek 
D1 při teplotách okolo 850 °C pravděpodobně také indikuje dehydroxylaci xonotlitu. DTA 
křivky pro oba vzorky vykazují při 850 °C exotermní pík, který stejně jako v předchozích 
vzorcích dokazuje přítomnost tobermoritu, který rekrystalizuje na wollastonit. Celé diagramy 



























Graf znázorňující křivky termogravimetrické analýzy pro vzorky ze směsi s křemičitou 
moučkou Dorsilit po 1 a 10 dnech (D1 a D10) 
5.3.3. Analýza vzorků zkoumajících vliv úpravy směsi před hydrotermální reakcí 
 Pro termogravimetrickou a diferenční termickou analýzu byly vybrány dva vzorky ze sady, 
kdy náhradou za vápenec bylo použito měkce pálené vápno a byla připravena směs s použitím 
křemičité moučky Dorsilit. Vzorky byly připraveny hydrotermální reakcí při 180 °C po dobu 
1 a 10 dnů. Výsledná TGA křivka je zobrazena na obrázku č. 22. Celé diagramy obsahující 
navíc křivku DTA jsou v přílohách. 
 Porovnáním TGA křivek vzorků V1 a V10 je patrné, že vzorek V10 má znatelně větší 
hmotnostní úbytek v rozmezí 50 - 250 °C, obsahuje tedy více tobermoritu. Při zvyšování 
teploty u vzorku V10 je patrný už jen exotermický pík okolo 850 °C potvrzující přítomnost 
tobermoritu, který při této teplotě rekrystalizuje na wollastonit. Existence dalších fází jako 
kalcit či křemen není potvrzena. Naopak u vzorku V1 je patrný rozklad kalcitu  
při 650 - 700 °C. I u tohoto vzorku dochází k rekrystalizaci dehydratovaného tobermoritu  
na wollastonit při teplotách okolo 850 °C. 
 U obou vzorků je v podstatě potvrzeno fázové složení, které bylo zjištěno pomocí XRD 
analýzy. Skutečnost, že je exotermní pík indikující rekrystalizaci tobermoritu na wollastonit  
u vzorku V10 menší než u vzorku V1, i když vzorek V10 obsahuje více tobermoritu, nám 
napovídá, že velikost píku není ovlivněna pouze množstvím, ale může být ovlivněna i dalšími 
























Graf znázorňující křivky termogravimetrické analýzy pro vzorky ze směsi s vápnem po 1 a 10 
dnech (V1 a V10) 
5.4. Skenovací elektronová mikroskopie 
 Pro skenovací elektronovou mikroskopii byly vybrány tři připravené vzorky, a to vzorek 
S170 obsahující nejmenší množství tobermoritu, vzorek D170 a vzorek V10 s nejvyšším 




SEM snímek vzorku S170 (zvětšení 5000x) 
Obrázek 24 





























 Na snímku vzorku S170 zobrazeném na obrázku č. 23 jsou patrné hexagonální krystaly 
kalcitu a portlanditu. Nelze pozorovat žádné jehlicovité krystaly tobermoritu. Naproti tomu  
na snímku vzorku D170 na obrázku č. 24 je již na první pohled patrná přítomnost vláknitých 




SEM snímek vzorku V10 (zvětšení 5000x) 
Obrázek 26 
SEM snímek vzorku V10 po termické úpravě 
při 220 °C (zvětšení 5000x) 
 Obrázek č. 25 zobrazuje snímek vzorku V10, obrázek č. 26 zobrazuje snímek stejného 
vzorku, který byl ale vystaven působení 220 °C po dobu 10 hodin. Ze snímků je patrné,  
že zatímco v neupraveném vzorku jsou přítomné ohraničené jehlicovité krystaly tobermoritu, 
ve vzorku vystaveném 220 °C již tyto krystaly nejsou patrné. Při zvýšení teploty tedy dochází 





 Náplní bakalářské práce bylo prozkoumat různé možnosti hydrotermální syntézy minerálu 
tobermoritu. Jako výchozí suroviny pro reakci v autoklávu byly použity jak směsi z čistých 
prášků, tak substituované prekurzory připravené metodou sol-gel z tetraethyl orthosilikátu.  
Při syntézách ze směsí z čistých prášků byly testovány čtyři různé křemičité látky,  
a to speciálně umletý křemičitý písek (SUK), křemičitá moučka Dorsilit a mikrosiliky Elkem 
a Grace Davison. Fázové složení připravených vzorků bylo analyzováno pomocí rentgenové 
práškové difrakce a termogravometrické a termické diferenční analýzy. 
 Při syntéze z čistých prášků byla prokázána závislost teploty hydrotermální reakce  
na množství tobermoritu ve vzorku. Jako ideální se jeví teplota 180 °C, přičemž vzorky 
připravené při nižších teplotách obsahující větší množství nezreagovaných výchozích surovin 
a vyšší teploty podporují tvorbu xonotlitu. Velký vliv na obsah tobermoritu ve vzorku má také 
granulometrie křemičitých složek, kdy se křemičité látky s menšími částicemi jeví jako 
reaktivnější a tedy vhodnější pro syntézu. Ze čtyř zkoumaných křemičitých látek jsou 
nejvhodnější křemičitá moučka Dorsilit a mikrosilika Grace Davison. Při zkoumání závislosti 
délky hydrotermální reakce na množství tobermoritu ve vzorku byly u směsí s mikrosilikou 
Grace Davison a směsí s křemičitou moučkou Dorsilit pozorovány zcela opačné trendy. 
Zatímco u první zmíněné křemičité látky množství tobermoritu s časem narůstalo, u směsí  
s křemičitou moučkou Dorsilit naopak množství tobermoritu klesalo, a to za současné tvorby 
xonotlitu. Toto zjištění provedené pomocí XRD analýzy však nebylo potvrzeno 
termogravimetrickou a diferenční termickou analýzou a nelze tedy vyslovit jasný závěr. Vliv 
na všechny tyto experimenty však měla úprava směsí ještě před samotnou hydrotermální 
reakcí, kdy při výpalu směsí ve většině případů vznikl minerál wollastonit, díky kterému  
se snížilo množství reaktivních složek. Z tohoto důvodu se jako nejlepší ukázalo složení směsi 
z měkce páleného vápna náhradou za vápenec. Vzorek připravený ze směsi vápna a křemičité 
moučky Dorsilit obsahoval již po jednom dni hydrotermální syntézy více tobermoritu než 
všechny ostatní vzorky. S časem množství tobermoritu ještě narostlo a po pěti dnech již 
tvořilo majoritní složku. 
  Při hydrotermální syntéze ze substituovaných prekurzorů byla prokázána tvorba 
tobermoritu pouze u prekurzorů připravených přímo z roztoků dusičnanů. Výhodou použití 
substituovaných prekurzorů byla skutečnost, že výsledný vzorek obsahoval kromě 
tobermoritu pouze kalcit a byl z větší části amorfní. Je velice pravděpodobné, že při delší 
hydrotermální reakci než jeden den by amorfní část společně s kalcitem dále reagovala  
za tvorby většího množství tobermoritu. Množství tobermoritu ve vzorcích rostlo společně  
se vzrůstajícím zastoupením hlinité složky použité jako substituentu v připravených 
prekurzorech. Lze tedy říci, že náhrada části křemíkových atomů atomy hliníku podporuje  
při hydrotermální syntéze tvorbu tobermoritu.  
 Závěrem lze dodat, že hydrotermální příprava tobermoritu je komplexní záležitost při které 
hraje roli mnoho faktorů, z nichž v této práci nebyly zdaleka všechny prozkoumány. Je více 
než pravděpodobné, že velký vliv na tvorbu tobermoritu má také C/S poměr výchozí směsi, 
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POUŽITÉ ZKRATKY A SYMBOLY 
 
C/S poměr - poměr oxidů CaO a SiO2 
C2S - 2CaO∙SiO2 
CEM I - portlandský cement 
C-S-H - CaO∙SiO2∙H2O 
d - mezirovinná vzdálenost 
DTA - diferenční termická analýza 
r0 - vzdálenost centra difrakčního obrazce od prvního minima 
RTG - rentgenové záření 
SEM - skenovací elektronová mikroskopie 
TG - termogravimetrická analýza 
XRD - rentgenová difrakce 
θ - úhel dopadu rentgenového svazku 






Příloha 1: Difraktogramy z XRD analýzy 
o Vzorek ze směsi s křemičitou moučkou Dorsilit, hydrotermální syntéza 10 dní (D10) 
o Vzorek ze směsi s vápnem, hydrotermální syntéza 10 dní (V10) 
o Vzorek připravený ze substituovaného prekurzoru s 5 % Al, hydrotermální syntéza 1 den 
(Al5) 
o Vzorek připravený ze substituovaného prekurzoru s 15 % Al, hydrotermální syntéza  
1 den (NAl15) 
Příloha 2: Distribuční křivky velikosti částic 
o Granulometrie - křemičitá moučka Dorsilit 
o Granulometrie - speciálně umletý křemičitý písek (SUK) 
o Granulometrie - mikrosilika Grace Davison 
o Granulometrie - mikrosilika Elkem 
Příloha 3: Diagramy z analýzy TD-DTA 
o Vzorek S170, SUK, 170 °C  
o Vzorek D170, Dorsilit, 170 °C  
o Vzorek S190, SUK, 190 °C  
o Vzorek D190, Dorsilit, 190 °C  
o Vzorek G1, Grace Davison, 180 °C  
o Vzorek G10, Grace Davison, 180 °C  
o Vzorek D1, Dorsilit, 180 °C  
o Vzorek D10, Dorsilit, 180 °C  
o Vzorek V1, vápno, 180 °C  






Příloha 1: Difraktogramy z XRD analýzy 























Příloha 2: Distribuční křivky velikosti částic 
Granulometrie - křemičitá moučka Dorsilit, d50 = 3,53 μm 
 
 
Granulometrie - speciálně umletý křemičitý písek (SUK), d50 = 28,33 μm 
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Příloha 3: Diagramy z analýzy TG-DTA 
Vzorek S170, SUK, 170 °C 
 





Vzorek S190, SUK, 190 °C  
 





Vzorek G1, Grace Davison, 180 °C 
 





Vzorek D1, Dorsilit, 180 °C 
 





Vzorek V1, vápno, 180 °C 
 
Vzorek V10, vápno, 180 °C 
 
